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(57) Abstract 

The invention relates a tantalum powder free of alkali and fluorine, which for a relatively small primary particle size has comparatively 
large secondary particles and is suitable for producing capacitors with a specific charge of between 100,000 and 180,000 pFV/g at specific 
residual currents of less than 2nA/jiFV. 

(57) Zusammeniassung 

Es wird ein Alkali- und Fluor-freies Tantalpulver beschrieben, das bei geringer Primarkomgrdfie vergleichsweise groBe 
SetaindarkorngrOBe aufweist und das zur Herstellung von Kondensatoren mit spezifischer Ladung von 100000 bis 180000 jiFV/g bei 
spezifischen Reststrdmen von weniger als 2 nA//iFV geeignet ist 
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Tantal-Pulver. Vcrfahren zu seiner Hersteilung, sowie daraus erhaltliche 
Sinteranoden 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Tantal-Pulver, aus dem Tantal-Pulver erhalt- 
5 liche gepreBte und gesinterte Anoden, sowie Verfahren zur Herstellung von Tantal- 
Pulvern. 

Metallisches Tantal-Pulver wird ublicherweise hergestellt durch Reduktion von 
K 2 TaF 7 mittels Natrium. Die physikalischen Eigenschaften von Tantal-Pulvem, wie 
10 z.B. die KorngroBe oder spezifische Oberflache, werden durch Zugabe von Inertsal- 
zen, wie KC1, NaCl, KF, NaF kontrolliert. Mit steigendem Anteil an Inertsalzen ver- 
feinert sich das resultierende Tantal-Pulver, d.h. es vergroflert sich somit die resultie- 
rende Metalloberfl&che. Der Durchsatz an Tantal-Metall in der Reduktion nimmt 
jedoch entsprechend der zunehmenden Inertsalzkonzentration ab. 

15 

Nach dem Auswaschen der Salze wird das Tantal-Pulver getrocknet und zur weiteren 
Reinigung einer Hochtemperaturbehandlung im Vakuum oder in Inertgasatmosphare 
unterzogen. Bei diesem Agglomerierschritt wird die spezifische Oberflache signifikant 
reduaert und der Sauerstoff-Gehalt des Pulvers deutlich erhoht. Dieser wird durch 
20 Temperaturbehandhingen mittels reduzierend wirkender Metalle, insbesondere Mag- 
nesium, wieder abgebaut Eine weitere Folge dieser Desoxidation(en) ist eine leichte 
Reduzierung der Oberflache. Zur Optimierung der elektrischen Eigenschaften der aus 
diesen Tantal-Pulvem hergestellten Kondensatoren werden die Tantal-Pulver mit 
Phosphor- und/oder Bor-haltigen Dotierungsmitteln versetzt. 

25 

Die elektrischen Egenschaften von Tantal-Pulvem, wie die spezifische Ladung oder 
der Reststrom, werden an einer gepreBten, gesinterten und anschlieBend anodisch 
oxidierten, d.h. formierten Anode getestet Die speafische Ladung, ausgedruckt in 
jiFV/g, ist ein MaB fur die Kapazitat des Kondensators und verhalt sich direkt pro- 
30 portional zur Metalloberflache. Der Reststrom, ausgedruckt in nA/fiFV, ist ein Indika- 
tor dafiir, wie gut ein Kondensator seine Ladung halt. 
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Bei der iiblicherweise technisch durchgefuhrten Natrium-Reduktion von K 2 TaF7 in 
der Salzschmelze werden Kondensatorpulver mit spezifischen Ladungen von 18.000 
bis 70.000 jiFV/g wirtschaftlich hergestellt Zur Enrielung der fur hochkpazitive Kon- 
densatoren erforderlichen Tantalpulver mit kleiner PrimarteilchengroBe ist es erfor- 

5 derlich, die Natrium-Reduktion von K 2 TaF7 in groBerer Verdunnung (V erdunnungs- 
salz Kcl, KF, NaCl) durchzufiihren, die zu kleineren Agglomeraten fuhrt (Sekundar- 
teilchengroBe 1 bis 5 nm, bei PrimarteilchengroBen von etwa 0,3 nm). Die geringe 
Abmessung der Agglomerate macht es erforderlich, die Tantalpulver thermisch zu 
agglomerieren (Vorsintern), wobei einerseits unerwunschte Verunreinigungen entfernt 

10 werden und andererseits aber die spezifische Oberflache wieder reduziert wird. Die 
fiir die Kondensatorherstellung gunstige Porenstruktur der Agglomerate aufgrund der 
durch Formierung reststromarme Kondensatoren erhalten werden, wird aber erst 
durch mehrfaches Vorsintern mit Zerkleinerung der Agglomerate durch Abziehen 
zwischen den Sintervorgangen endelt. Die hdchstkapazitiven Tantal-Kondensator- 

15 pulver werden in der DE 195 36 013 Al beschriebeiL In den daraus hergestellten 
gesinterten Anoden werden unter Verzicht auf den sonst iiblichen thermischen 
Agglomerierschritt spezifische Ladungen bis 91.810 jiFV/g erreicht. Diese Tanlal- 
Pulver weisen stdrende Verunreinigungen, wie z.B. Fluorid, in Konzentrationen 
>100ppm auf. Ein Teil des hohen Fluorid-Gehaltes wird beim Sintern der Anoden 

20 abgebaut. Die dabei freigesetzten Fluoride verursachen in den Sinterofen thermische 
Korrosion. Das in der Tantalanode verbleibende Fluorid bedingt wahrscheinlich die 
deutlich erhohten Reststrome. So weist ein Tantal-Pulver, welches nach dem Beispiel 
6 aus DE 195 36 013 Al hergestellt wurde, einen F-Gehalt von 460 ppm und einen 
Mg-Gehalt von 200 ppm auf. Weiterhin weisen diese Pulver den Nachteil au£ dafl ihre 

25 Schuttdichte zu gering und die Bruchfestigkeit der daraus gepreBten Anoden gegen- 
uber den konventionellen verfQgbaren Pulvem zu niedrig sind. Daher haben diese Pul- 
ver noch keine technische Bedeutung erlangt. Weiterhin haftet diesen Tantal-Pulvern 
der Nachteil an, daB sie noch Restgehalte an Alkali enthalten, die, auch wenn diese 
nur im ppm-Bereich liegen, die Reststrome wesentlich verschlechtern. 

30 

Sehr feinteilige Pulver werden durch Gasphasenreduktion von TaCl5 mit WasserstoflF 
. gewonnen. Dabei werden nicht mehr flieBfahige im wesentlichen diskrete Pulver 
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erhalten. Aufgrund der technisch schwierigen Verarbeitbarkeit haben diese Pulver kei- 
nen Eingang in die Kondensatortechnologie gefunden. 

Aufgabe der Erfindung ist ein Tantal-Pulver bereitzustellen, das die genannten Nach- 
5 teile nicht aufweist Eine weitere Aufgabe der vorfiegenden Erfindung ist die Bereit- 
stellung eines wirtschaftlichen Verfahrens zur Herstellung von hochstkapazitiven Tan- 
tal-Pulvern. 

Es wurde nun gefunden, dafl durch ZQnden eines Gemisches von Tantalpentachlorid 
10 und Magnesiumhydrid bereits vorversinterte, sehr feinteilige Tantalpulver (Agglome- 
rate) erhalten werden, die hervorragend zur Herstellung von hochkapazitiven Kon- 
densatoren geeignet sind. Aufgrund der schnell ablaufenden Reaktion, die nach nur 
wenigen Minuten beendet ist, entstehen audi ohne Einsatz von Verdunnungssalzen 
sehr kleine Primarteilchen rait typischen Abmessungen von 50 bis 300 nm, wegen des 
15 hohen Anteils von Tantal in dem Reaktionsgemisch miteinander in Beruhrung treten 
und innerhalb der kurzen Reaktionszeit aufgrund ihrer hohen Sinteraktivitat versin- 
tenL Es entsteht ein schaumartiger, teilweise versinterter offenporiger Kuchen, aus 
dem durch Brechung und Sid>ung hervorragend flieBfahige Aglgomerate mit mittleren 
Sekundarteilchengrofien von 10 bis 50 ^im oder mehr erhalten werden, die nach 
20 Waschung und Trocknung sehr groBe spezifische Oberflachen von 1,5 bis 10 m 2 /g 
nach BET aufweisea 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demgemaB ein Verfahren zur Herstellung 
von Tantalpulver durch Zunden eines Gemisches aus Tantalpentachlorid und Magne- 
25 siumhydrid unter in Erdgasatmosphare und anschlieflender Waschung des Reaktions- 
produktes mit Mineralsauren. 

Vorzugsweise erfolgt die Umsetzung eines homogenisierten Gemisches aus Tantal- 
pentachlorid und Magnesiumhydrid in einem Tantal-ReduktionsgefaB. Dabei wird 
30 weiter bevorzugt in die obere Lage diese homogenisierten Gemisches ein dunner Tan- 
taldraht als Zunder eingebettet, der besonders elegant durch einen Zuleitungsdraht 
vortibergehend von auBen an eine Niederspannungsquelle angeschlossen und auf helle 
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Rotglut gebracht wird Diese zOndfahige Anordnung wird in einer mit Argoa geflute- 
ten Schutzkammer untergebracht Nach dem Abkuhlen des aufgrund der stark exo- 
thermen Reaktion bis zur WeiBghit erhitzten Reaktionsproduktes, das in Form eines 
teilweise versinterten porosen Kuchens vorliegt, wird dieses grob gebrochen, mit 
5 Mineralsauren gewaschen und getrocknet. Vorzugsweise wird als Waschflussigkeit 
eine SchwefekaureAVassCTStofl^eroxidlosung eingesetzt. Die Waschung wird soiange 
fortgesetzt, bis das Waschwasser chloridfrei ist. 

Das Mengenverhaltnis der Ausgangsstoffe flir die Reaktionsmischung ist nicht kri- 
10 tisch, da sowohl das Magnesium als auch der WasserstoflF nach Abspaltung aus dem 
Magnesiumhydrid fur die Reduktion zur Verfiigung stehen. Pro Mol Pentachlorid 
konnen demgemaB 1,25 bis 3 mol Magnesiumhydrid eingesetzt werden. Aufgrund der 
niedrigen Siedetemperatur von Tantalpentachlorid und der niedrigen Zersetzungstem- 
peratur von Magnesiumhydrid werden allerdings bei niedrigem MolverhSltnis der Ein- 
IS satzstoffe Ausbeuteverluste beobachtet Ein Molverhaltnis Tantalchlorid zu Magne- 
siumhydrid von 2 bis 3 ist daher bevorzugt. Dabei werden Ausbeuten von 80 bis 90 % 
bezuglieh des eingesetzten Tantal emelt Es wird erwartet, daD die Ausbeuten weiter 
erhoht werden konnen, wenn die Umsetzung unter Druck erfolgt, beispielsweise in 
einem Autoklaven. 

20 

Als Reduktionsmittel wird vorzugsweise ein Magnesiumhydrid der Formel MgH x , 
wobei x groBer als 1,2, besonders bevorzugt groBer als 1,6 ist, eingesetzt. 

Durch die Erfindung werden erstmals Tantalpulver bereitgestellt, die aus versinterten 
25 Primarteilchen bestehen, wobei die Primarteilchen eine TeilchengroBe von 30 bis 
300 nm, vorzugsweise 30 bis 150 nm, insbesondere bevorzugt weniger als 100 nm 
aufweisen, und wobei die durch Versinterung der Primarteilchen erhaltenen Sekundar- 
teilchen eine D-50-GroBe von oberhalb 10 ^m, vorzugsweise oberhalb 13 \im aufwei- 
sea 

30 

Dabei wird der D-50-Wert nach einer Ultraschallbehandlung uber 15 Minuten zur 
Desagglomerierung nach der Mastersizer-Methode gemafl ASTM B 822 bestimmt. 
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Aufgrund der Sekundarteilchenstruktur der erfindungsgemaBen Pulver weisen diese 
hervorragende FlieBeigenschaften, die fur die weitere Verarbeitung bedeutsam sind, 
auf Typischerweise betragen die nach dem Hall Row-FlieBfahigkeitstest ASTM-B- 
5 213 bestimmten FlieBfahigkehswerte fur die erfindungsgemaBen Pulver durch einen 
0,1 inch-Trichter 100 bis 140 Sekunden, durch einen 0,2 inch-Trichter 15 bis 
25 Sekunden. 

Die erfindungsgemaBen Pulver sind ferner alkali- und fluoridfirei. Insbesondere Iiegen 
10 die Alkaligehalte unter 2 ppm und die Fluoridgehalte unterhalb einer tolerierbaren 
Grenze von 20 ppm, bevorzugt unterhalb 5 ppm. Insbesondere sind Fluor, Natrium 
und Kalium in den erfindungsgemaBen Pulvera im allgemeinen nicht nachweisbar. Die 
Sauerstoffgehalte liegen bei 4000 bis 20000 ppm. 

15 Die spezifische Oberflache nach BET liegt im Bereich von 1,5 bis 10 m 2 /g, vorzugs- 
weise oberhalb 2 m 2 /g, insbesondere bevorzugt zwischen 3 und 6 m 2 /g. 

Nach einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung werden der Reaktionsmi- 
schung bereits vor der Zundung keimwachstums- und sinterhemmende Substanzen 
20 zugemischt, sodaB die resultierenden Pulver mit diesen dotiert werden. Als Dotiermh- 
tel werden phosphor- und/oder stickstoffhaltige Substanzen bevorzugt. 

ErfindungsgemaB bevorzugte Tantalpulver weisen daher Phosphorgehalte von 30 bis 
2000 ppm, vorzugsweise 300 bis 2000 ppm Phosphor auf. Der Stickstoffgehalt der 
25 erfindungsgemafi bevorzugten Tantalpulver kann 100 bis 15 000 ppm, vorzugsweise 
mindestens 500 ppm StickstofF betragen. 

Bevorzugt wird als Phosphor-Dotiermittel elementarer Phosphor eingesetzt, vor- 
zugsweise als pulverformiger roter Phosphor. Das Dotiermittel kann in Mengen von 
30 bis zu 5000 ppm der zundfahigen Mischung zugesetzt werden. 
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Als Stickstoff-Dotieraiittel sind Ammoniumsalze mit fluchtiger Anionkoraponente, 
wie z.B. Ammonhimchlorid oder auch StickstofF oder Ammoniak geeignet. 

Bei gleichzeitiger Dotierung mit StickstofF und Phosphor konnen vorteilhaft Ammo- 
5 niumphosphate als Dotiermittel eingesetzt werden. 

Obwohl die Erfindung unter Einsatz von Magnesiumhydrid als Reduktionsmittel ent- 
wickelt wurde, ist davon auszugehen, daB auch Kalzrumhydrid als Reduktionsmittel 
eingesetzt werden kann. Kalziumhydrid unterscheidet sich von Magnesiumhydrid im 

10 wesentlichen dadurch, daB es sich nicht bereits bei niedriger Temperatur von 280 bis 
300°C zersetzt, sondern eine Schmelztemperatur von oberhalb 1000°C aufweist. 
Jedoch ist davon auszugehen, daB die Umsetzung nach Zundung derart schnell 
ablauft, daB ein Zwischenzustand, der durch die Zersetzung des Magnesiumhydrids 
gekennzeichnet ist, keinen wesentlichen EinfluB auf die Reaktion hat. Insbesondere 

15 werden nur unwesentliche Einflusse auf das Reaktionsprodukt erwartet. In allgemei- 
nerer Formuliening ist demgemaB Gegenstand der Erfindung ein Verfahren zur Her- 
stellung von Tantalpulver durch Zundung einer Mischung aus Tantalpentachlorid und 
Erdalkalihydriden, wobei die Mischung gegebenenfalls Phosphor- und/oder Stickstoff- 
haltige Dotiermittel enthalt. 

20 

Nach beendeter Reaktion wird das so gewonnene Tantal-Pulver durch Waschen mit 
Mineralsaure, wie z.B. SchwefelsSure, insbesondere unter Zusatz von Wasserstoff- 
peroxid, isoliert Das auf diese Weise Chloridfrei-gewaschene Tantal-Pulver kann 
zwecks einer weiteren Dotierung mit Phosphor-haltigen Dotiennitteln belegt werden. 

25 Wenn der SauerstoflFgehalt bei vorgegebener spezifischer Oberflache nach dem 
Trocknen in der gewunschten Konzentration vorliegt, kann das Material ohne Weiter- 
behandlung direkt zur Fertigung von Tantalkondensatoren eingesetzt werden. Ist eine 
Absenkung der Sauerstoffkonzentration im Tantal-Pulver angestrebt, wird vorzugs- 
weise das isolierte und getrocknete Tantal-Pulver einer Desoxidation unterzogen. 

30 Dies geschieht vorzugsweise durch Zusatz zugemischter Magnesiumspane bei einer 
niedrigen Temperatur von 650 bis 900°C, vorzugsweise 750 bis 850°C, uber einen 
Zeitraum von 54 bis 10 Stunden, vorzugsweise 2-4 Stunden. Das so erhaltene Tantal- 
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Pulver wird dann von den Magnesium-RQckstanden durch Waschen mit Mineralsau- 
ren unter einem eventuellen Zusatz von Wasserstoffperoxid befreit und getrocknet. 
Als geeignete Saure hat sich insbesondere Schwefelsaure erwiesen. Nach dem Aus- 
laugen der Magnesium-Ruckstande kann erneut eine Phosphor-Dotierung erfolgen. 
5 Dies kann bevorzugt durch TrSnken mit den in Losung vorliegenden Dotiennitteln 
vorgenommen werden. Bevorzugt liegt der SauerstofFgehalt der fur die Herstellung 
von Tantalkondensatoren eingesetzten Tantal-Pulver je nach vorhandener spezifischer 
Oberflache zwischen 4.000 bis 20.000 ppm. Weiterhin bevorzugt werden die Stick- 
stoff-Gehalte auf Werte von 100-15 000 ppm eingestellt, was insbesondere wahrend 

10 der Desoxidation unter Ammoniakzusatz erreicht werden kann. Vorzugsweise wird 
die "Desoxidation" auch dann durchgefiihrt, wenn der SauerstofFgehalt des Pulvers 
bereits in dem gewunschten Bereich liegt. Die "Desoxidation" dient dann der Reduzie- 
rung von Magnesium- und ChlorrQckstanden aus der Umsetzung des zundfahigen 
Reaktionsgemisches. Die Anwesenheit des Magnesiums bewirkt dabei, dafi kein 

15 zus£tzlicher Sauerstoff bei der schonenenden Temperaturbehandhing in das Pulver 
eindiflundiert. Aus entsprechenden Tantal-Pulvern hergestellte Sinter-Anoden sind 
gekennzeichnet durch geringe Reststrome, bevorzugt <2 nA/jiFV, insbesondere 
bevorzugt weniger als 1 nA/fiFV. 

20 Das erfindungsgemafie Tantalpulver ist ferner dadurch gekennzeichnet, dafl es geeig- 
net ist zur Herstellung von Elektolytkondensatoren mit einer spezifischen Ladung von 
120.000 bis 180.000 fiFV/g bei einem spezifischen Reststrom von weniger als 
2 nA/fiFV durch 10-minutiges Versintern bei einer Temperatur von 1 100 bis 1300°C 
und Formieren bei 16 V. 

25 

Aus dem erfindungsgemaBen Tantal-Pulver sind geprefite Anoden erhaltlich, die iiber 
eine uberraschend hohe Anodenbruchfestigkeit verfiigea Diese geprefiten Anoden 
sind ebenfalls Gegen^and dieser Erfindung. Die Bruchfestigkeit dieser erfindungsge- 
maBen gepreflten Anoden, gemessen nach Chatillon bei einer PreBdichte von 5 g/cm 3 , 
30 betr^gt zwischen 3 und 8 kg, vorzugsweise zwischen 4 und 7 kg. Die PrQfung wird 
dabei an aus Tantal-Pulver geprefiten zylindrischen Prufenoden rait 0,521 g Masse, 
einem Durchmesser von 5,1 mm und einer Lange von 5,1 ram, einer PreBdichte von 
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5,0 g/cm 3 vorgenommea Die gemSB der DE I 9536 013 Al erhaltlichen gepreflten 
Anoden weisen hingegen lediglich Anodenbruchfestigkeiten von <4 kg auf. 

Die aus dem erfindungsgemaBen Tantal-Pulver hergestellten Sinteranoden, erhalten 
5 durch 10-miniitiges Sintern der Pulver bei Temperaturen von 1 150-1 300°C und 
Fonnieren bei 16-30 Volt weisen spezifische Ladungen von 80 000-170 000 jiFV/g, 
bevorzugt von 90 000-160 000 jiFV/g auf. Besonders bevorzugt betragen die Rest- 
strome der erfindungsgemaBen Sinteranoden <2 nA/jiFV. 
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Beispiel 1 

L Schritt : Reduktion 

5 Ein Gemisch aus 200 g TaCl 5 und 22 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) wurde in drei 
gleiche Mengen aufgeteilt und diese getrennt voneinander durch elektriscbe Zundung 
unter Ar- Atmosphere zur Umsetzung gebracht. Dabei wurde Chlonvasserstoff freige- 
setzt. Die Umsetzungen erfolgten innerhalb weniger Minutea 

1 0 2. Schritt : Waschung und Trocknung 

Das abgekuhlte Reaktionsprodukt wurde nach Siebung durch ein Sieb der Maschen- 
weite 400 \im mit SchwefelsaureAVasserstoffperoxidlasung gewaschen, bis das 
Waschwasser weitgehend Chlorid-frei war. Das Material wurde durch wiederholtes 
15 Dekantieren vom groflten Teil der Saiu-e befreit und auf einer Nutsche rait Wasser 
saurefrei gewaschen, bei 45°C schonend getrocknet und kldner. 220 jim gesiebt 

Das so hergestellte Tantal-Putver wies folgende Analysendaten auf: 



20 Sauerstoff 3,3% 

Magnesium 1 770 ppm 

Natrium < 1 ppm 

Kalium < 1 ppm 

Fluorid < 2 ppm 

25 Chlorid 361 ppm 

KorngroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer 0,37 \im 

Schuttgewicht nach Scott 9,5 g/inch 3 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 9, 1 2 m 2 /g 

30 Mastersizer (ASTM-B-822) D 10 1,03 fim 

Vorbehandlung 15 min. Ultraschall D50 10,50 nm 

D 90 32,33 \im 
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Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 74 g, das entspricht 73,7 % Ausbeute. 
3. Schritt : Desoxidation und Saurelaugung 

5 

40 g des Primarpulvers wurden mit 7,8 g Magnesiumspanen (= 2-fech stochiometri- 
sche Menge berechnet auf dem Sauerstoffgehalt) vermischt und in einem abgedeckten 
Tantalschiffcben im Rohrenofen unter Schutzgas (Argon) 2 Stunden lang auf 900°C 
gehalten. Nach dem Abkuhlen wurde das Material durch allmahlichen Luftzutritt uber 
10 ca. 18 Stunden passiviert, so dafi es gefahrlos an Luft gehandhabt werden konnte. Die 
Magnesiuranickstande wurden aus dem Tantal-Pulver mit einer Losung, enthaltend 
8% Schwefelsaure und 1,8% WasserstoflEperoxid herausgelost. AnschlieBend wurde 
das Material mit Wasser saurefrei gewaschen, getrocknet und < 220 \im abgesiebt. 

15 Analyse: Sauerstoff 7700 ppm 

Stickstoflf 2600 ppm 

SpezL Oberflache 2,35 m 2 /g 

nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 

20 Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, ges'mtert und formiert urn an- 
schlieflend die spezifische Ladung und die Reststrdme zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 1) entnommen werden. 

25 Beispiel 2 

1. Schritt : Reduktion 



Ein Gemisch aus 434 g TaCl 5 und 48 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) wurde durch 
30 elektrische Zundung zur Umsetzung unter Argon-Atmosphare gebracht. 
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2. Schritt : Waschung und Trocknung 
siehe Beispiel 1. 



5 Das so hergestellte Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 



Sauerstoff 2,2 % 

Magnesium 730 ppm 

Natrium < 1 ppm 

10 Kalium < 1 ppm 

Fluorid < 2 ppm 

Chlorid 409 ppm 

KorngrdBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer 0,33 \im 

1 5 Schuttgewicht nach Scott 1 2,8 g/inch 3 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 4,73 m 2 /g 

Mastersizer D 10 0,94 \im 

Vorbehandlung 15 nun. Ultraschall D 50 9,84 jim 

D90 31,88 Jim 



20 



AusgArachte Menge Tantalmetall: 151 g, das entspricht 69 % Ausbeute. 



3. Schritt : Dotierung und Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 

25 110 g des Tantal-Pulvers wurden mit 7,26 g Magnesiuraspanen (= 2-fach stdchiome- 
trische Menge, berechnet auf den SauerstofFgehalt) vennischt und in einem abgedeck- 
ten Tantaltiegel in einer Retorte unter Schutzgas (Argon) 2 Stunden lang auf 850°C 
gehalten. Nach dem AbkQhlen wurde das Material durch allmahlichen Luftzutritt uber 
ca. 18 Stunden passiviert, so daQ es gefahrlos an Luft gehandhabt werden kann. Die 

30 Magnesiumruckstande wurden mit einer Losung enthaltend 8% Schwefelsaure und 
1,8% Wasserstoffperoxid herausgelost. AnschlieBend wurde das Tantal-Pulver mit 
Wasser saurefrei gewaschen und das nutschenfeuchte Material wurde durch Tranken 
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rait 1 1 ml einer Ammoniumdihydrogenphosphatlosung, die 1 mg P pro ml Losung 
enthalt, auf 100 ppm Phosphor dotiert, getrocknet und < 220 \im abgesiebt. 

Analyse: SauerstofiF 7550 ppm Mg 80 ppm 

5 Stickstoff 2820 ppm CI 59 ppm 

Spezi. OberflSche 2,2 m 2 /g 
nacb BET (Quantasorb 3-Punkt) 

Das resultierende Pulver wurde zu Anoden yerpreBt, gesintert und formiert urn an- 
10 schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 2A) entnommen werden. 

4. Schritt : Emeute Desoxidation und Saurelaugung, erneute Dotierung 

15 

70 g des oben erhaltenen Materials wurden mit 1,6 g MagnesiumspSnen, wie unter 
Schritt 3 beschrieben, erneut 2 Stunden bei 850°C desoxidiert mit einer Losung ent- 
haltend 8% Schwefelsaure und 1,8% Wasserstoflperoxid behandelt, saurefrei gewa- 
schen und noch einmal mit 50 ppm Phosphor dotiert, so dafi der Gesaratphosphor- 
20 gehalt nun 1 50 ppm betragt. 

Analyse: SauerstofiF 6170 ppm Mg 60 ppm 

StickstoflF 3210 ppm 

Spezi. Oberflache 1,75 m 2 /g 
25 nach BET (Quantasorb 3 -Punkt) 

Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreflt, gesintert und formiert um an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen ftir die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
30 konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 2B) entnommen werden. 
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Beispiel 3 

1 . Schritt : Reduktion 

5 Ein Gemisch aus 1000 g TaCl 5 und 1 15,5 g MgH 2 (MgH 2 -Gehait 90 %) wurde mit 
71 mg rotem Phosphor dotiert und anschlieBend wie in Beipsiel 2 zur Umsetzung 
gebracht. 

2. Schritt: Waschung und Trocknung 

10 

siehe Beispiel 1. 

Das Tantel-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 

1 5 SauerstofF 

Stickstofif 

Phosphor 

Magnesium 

Natrium 
20 Kalium 

Fluorid 

Chlorid 

KorngroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer 
25 Schuttgewicht nach Scott 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 
Mastersizer D 10 

Vorbehandlung 1 5 min. Ultraschall D 50 

D90 

30 

Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 329 g, das entspricht 65 % Ausbeute. 



2,6 % 
2820 ppm 
150 ppm 
14 ppm 

< 1 ppm 

< 1 ppm 
<2ppm 
784 ppm 

0,34 \im 
13,4 g/inch 3 
5,74 m 2 /g 
0,87 |im 
10,12 fim 
30,19 jim 
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Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert um an- 
scMefiend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenhersteilung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 3 A) entnommen werdeit 

5 

3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 

100 g des Tantal-Pulvers wurden mit 7,8 g Magnesiumspanen (= 2-fech stochiome- 
trische Menge berechnet auf dem Sauerstoffgehalt) vennischt und wie im Beispiel 2 
10 beschrieben einer Desoxidation bei 750°C filr 4 Stunden unterzogen Die Magnesium- 
riickstande wurden mit einer L6sung enthaltend 26% SchwefelsSure und 6% Wasser- 
stoffperoxidlosung herausgelost Es wird mit Wasser saurefrei gewaschen, bei 4S°C 
getrocknet, kleiner 220 abgesiebt und homogenisiert. 

15 Analyse: Sauerstoff 9770 ppm 

Stickstoff 6090 ppm 

Spezi. Oberflache 3,12 vsP-lg 
nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 

20 Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert urn an- 
schlieflend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenhersteilung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 3B) entnommen werdea 

25 4, Schritt : Dotiemng 

Ein Teil des desoxidierten Pulvers wurde zusatzlich durch Tranken mit einer Ammo- 
niumdihydrogenphosphatlosung mit 150 ppm Phosphor dotiert, getrocknet und 
< 220 um abgesiebt. 

30 

Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert um an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
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gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 3C) entnommen werden. 

Beispiel 4 

5 

1, Schritt : Reduktion 

Ein Gemisch aus 300 g TaCi 5 und 63 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) wurde mit 
151 mg rotem Phosphor (= 151 mg P) dotiert und anschlieBend wie in Beispiel 2 zur 
10 Umsetzung gebracht Der Abbrand erfolgte unter vermindertem Argon-Strom. Infol- 
gedessen wurde eine teilweise Nitridierung durch den Luftstickstoff wahrend der 
Reduktion erreicht. 

2. Schritt : Waschung und Trocknung 

15 

siehe Beispiel 1. 

Das Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 



20 Sauerstoff l > 2 ° /o 

Stickstoff !> 2% 

Phosphor 680 PPm 

Magnesium 1200 ppm 

Natrium < 1 PP m 

25 Kalhim < 1 PP m 

Fluorid < 2 PP m 

Chlorid 71 ppm 

Korngrofle mittels Fisher Sub Sieve Sizer 0,57 pm 

30 Schuttgewicht nach Scott 1 7,3 g/inch 3 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 3,99 m 2 /g 

Mastersizer D 10 1,09 urn 
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Vorbehandlung 15 min. Ultraschall D 50 13,63 \im 

D90 40,18 fim 

Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 129 g, das entspricht 85 % Ausbeute. 

5 

3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 

75 g des Tantal-Pulvers wurden mit 2,7 g Magnesiurnspanen (- 2-fach stochiometri- 
10 sche Menge berechnet auf den Sauerstoffgehalt) vermischt und wie im Beispiel 2 einer 
Desoxidation bei 750°C fur 4 Stunden und wie im Beispiel 1 einer Saurebehandlung 
unterzogen. 

Analyse: Sauerstoff 12000 ppm Mg 85 ppm 

15 Stickstoff 12000 ppm CI 23 ppm 

Spezi. Oberflache 3,92 m 2 /g 
nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 

Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert urn an- 
20 schlieflend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmea Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 4) entnommen werden. 

Beispiel 5 

25 

1. Schritt : Reduktion 

Ein Gemisch aus 300 g TaCl 5 und 63 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) und 76 mg rotem 
Phosphor wurde wie in Beispiel 4 zur Umsetzung gebracht 
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2. Schritt : Waschung und Trocknung 
siehe Beispiel 1. 

5 Das Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 

Sauerstoff 1 2000 ppm 

Stickstoflf 14000 ppm 

Phosphor 360 ppm 

10 Magnesium 460 ppm 

Natrium < 1 ppm 

Kalium < 1 ppm 

Fluorid < 2 ppm 

Chlorid 71 ppm 

15 

Schiittgewicht nach Scott 1 9,4 g/inch 3 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 3,35 m 2 /g 

Mastersizer D 10 1,73 \im 

Vorbehandlung 15 rain Ultraschall D 50 19,08 (im 

20 D90 56,31 urn 

Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 131 g, das entspricht 86,4 % Ausbeute. 

3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 
Siehe Beispiel 3. 



25 



Analyse: Sauerstoff 10000 ppm Mg 75 ppm 

Stickstoflf 14000 ppm CI 30 ppm 

30 SpezL Oberfliche 3,18 m 2 /g 

nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 
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Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreflt, gesintert und formiert um an- 
schlieflend die speafische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenea elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 5) entnommen werden. 

5 

Beisoiel 6 

L Schritt : Reduktion 

10 Ein Gemisch aus 300 g TaCl 5 und 63 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) wurde wie in 
Beispiel 1 unter Argonspiilung zur Umsetzung gebracht 

2. Schritt : Waschung und Trocknung 

15 siehe Beispiel 1. 

Das Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 



Sauerstoff \ 9 \*A 

20 Stickstoff 4360 ppra 

Phosphor < 1 PPm 

Magnesium 980 ppm 

Natrium < 1 PP m 

Kalium < 1 ppm 

25 Fluorid < 2 ppm 

Chlorid 258 ppm 

Priraarkom (aus REM) < 300 nm 

Schuttgewicht nach Scott 24,3 g/inch 3 

30 Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 1-Punkt) 2,45 m 2 /g 

Mastersizer D 10 3,30 \im 

Vorbehandliing 15 rain. Ultraschall D 50 33, 14 \xm 
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D90 114,95(1111 

Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 133 g, das entspricht 87,7 % Ausbeute. 

5 3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 

75 g des Tantal-Pulvers und 2,47 g Magneshimspane (= 2-fach stochiometrische 
Menge berechnet auf dem Sauerstoffgehalt) - Weiterbehandlung siehe Beispiel 3. 

10 Analyse: Sauerstoff 7100 ppm 

StickstofF 4460 ppm 

Spezi. Oberflache 1 ,99 m 2 /g 
nachBET (Quantasorb 3-Punkt) 

15 Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert um an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 (s. Probe 6) entnommen werden. 

20 Beispiel 7 

1 . Schritt : Reduktion 

Ein Gemisch aus 300 g TaCl 5 und 63 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) und 152 mg 
25 rotem Phosphor wurde unter intensivierter Argonspulung zur Umsetzung gebracht, so 
dafl Luftzutritt ausgeschlossen war. 

2. Schritt : Waschung und Trocknung 



30 



siehe Beispiel 1. 
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Das Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf 



Sauerstoff 1,4 % 

StickstofF 144 ppm 

5 Phosphor 780 ppm 

Magnesium 45 ppm 

Natrium < 1 ppm 

Kalhim < 1 ppm 

Fluorid < 2 ppm 

10 Chlorid 100 ppm 



Primarkorn (REM) 




< 150 nm 


Schiittgewicht nach Scott 




18,1 g/inch 3 


Korngrdfle mittels Fisher Sub Sieve Sizer 




0,76 \im 


Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 1-Punkt) 




4,02 mVg 


Mastersizer 


D10 


2,25 \im 


Vorbehandlung 15 min. Ultraschall 


D50 


23,51 \im 




D90 


58,43 \im 



20 Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 128 g, das entspricht 84,3 % Ausbeute. 



3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 



94 g des Tantal-Pulvers und 4,00 g Magnesiumspane (= 2-fach stochiometrische 
25 Menge berechnet auf dem SauerstoflFgehalt) - Weiterbehandhing siehe Beispiel 3. 



Analyse: Sauerstoff 1 1 000 ppm 

Stickstoff 752 ppm 

Spezi. Oberflache 3,52 m 2 /g 
30 nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 
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Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreflt, gesintert und formiert urn an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrdme zu bestimmen. Die Bedingun- 
gen fiir die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 entnommen werden. 

5 

Beispiel 8 

L Schritt: Reduktion 

10 Ein Gemisch aus 300 g TaCl 5 und 63 g MgH 2 (MgH 2 -Gehalt 90 %) und 304 mg 
rotem Phosphor wurde unter intensivierter Argonspiilung zur Umsetzung gebracht, so 
daB Luftzutritt ausgeschlossen war. 

2. Schritt : Waschung und Trocknung 

15 

siehe Beispiel 1 . 

Das Tantal-Pulver wies folgende Analysendaten auf: 

20 Sauerstoff 

StickstoflF 

Phosphor 

Magnesium 

Natrium 
25 Kalium 

Fluorid 

Chlorid 

Primarkorn (REM) 
30 Schuttgewicht nach Scott 

KomgroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer 
Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 



1,5 % 
240 ppm 
1700 ppm 
65 ppm 

< 1 ppm 

< 1 ppm 
<2ppm 
79 ppm 

< 100 nm 
17,2g/inch 3 
0,55 >im 
4,82 m 2 /g 
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Mastersizer 



D10 



1,33 nm 
15,89 jim 



Vorbehandlung 15 mia Ultraschall 



D50 



D90 



49,19 fim 



Die KoragroBe wird durch die REM-Aufhahme, Fig. 1, veranschaulicht. 

Ausgebrachte Menge Tantalmetall: 126 g, das entspricht 83,0 % Ansbeute. 

3. Schritt : Niedrigtemperatur - Desoxidation sowie Saurelaugung 

99 g des Tantal-Pulvers und 4,47 g Magnesiumspanen (= 2-fach stochiometrische 
Menge berechnet auf dea Sauerstoffgehalt) wurden vennischt und bei 750°C fiir 4 
Stunden desoxidiert. Die Magnesiumiuckst&nde wurden mit Losung enthaltend 8 % 
Schwefelsaureund 1,8 % Wasserstoflfperoxid herausgeldst. 

Analyse: SauerstoflF 12000 ppm 



Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreflt, gesintert und formiert um an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrdme zu bestimmea Die Bedingun- 
gen fur die Anodenherstellung sowie die daran gemessenen elektrischen Eigenschaften 
konnen aus der Tabelle 2 entnommen werden (Probe 8). 



Stickstoff 1440 ppm 

Spezi. Oberflache 3,66 m 2 /g 
nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 
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Tabelle 1 : Elektrischer Test 





ru 


AiiOQenDrucii- 




Stnfer- 


Fonnie- 






Probe 


Prefldicnte 


festigkeit 


icmpc- 


HirHtf* 


ninp 
i mi 5 


mi u<x*a i UK 


Rjcststi 




(g/cm^) 


Cnatillon (Kgj 
PD = 5,0g/cm J 


iHtur 


(g/cm J ) 


AA 






1 


5 


n.d. 


1200 


4,6 


lo 


701 1 Q 


o, lo 


2A 


5 


n.d 


1200 


A ft 

4,9 


16 


0 4*71 O 

84712 


1 oc 

3,95 


IB 


5 


3,1 


1200 


4,5 


16 


92113 


3,97 


3A 


5,75 


5,34 


1200 


6,1 


16 


114456 


1,63 


3B 


5 


ad 


1200 


4,9 


16 


119121 


1,63 


3C 


5 


ilA 


1200 


4,9 


16 


123678 


2,01 


4 


5 


a5,81 


1200 


4,6 


16 


149910 


2,19 




5 




1250 


4,8 


16 


143936 


0,77 




5 




1300 


5,5 


16 


111879 


4,1 




5 




1250 


5 


30 


84724 


2,7 




5 




1250 


5 


20 


106701 


1,95 


5 


5 


7,05 


1200 


4,7 


16 


133428 


3,32 




5 




1250 


4,8 


16 


123626 


0,973 




5 




1300 


5,6 


16 


104041 


4,48 




5 




1300 


5,9 


30 


80184 


3,24 


6 


5 


4,56 


1200 


5 


16 


95742 


4,57 




5 




1250 


5 


16 


88500 


1,39 


7 


5 


6,5 


1200 


4,7 


16 


155911 


1,58 




5 




1250 


5,2 


16 


144255 


0,69 


8 


5 


6,5 


1200 


4,8 


16 


151745 


1,22 




5 




1250 


5,8 


16 


130031 


0,67 



Anodenmasse: 0,05 g 
5 Sinterzeit: lOmin 
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Beispiele9- 16 

1. Schritt Reduktion 

5 Ein Gemisch aus 300 g TaCl 5> 63 g MgH 2 , x mg rotem Phosphor und y g NH4CI 
wurde durch dektrisch Ziindung unter Argonatmosphare zur Umsetzung gebracht 
(sieheTabelle2). 

Tabelle 2 

10 



Beispiel 


P 


NH4CI | 




X 


y 




(mgL, 




9 


0 


0 


10 


152 


0 


11 


304 


0 


12 


0 


2,32 I 


;: 


0 


4,64 I 




152 


1,16 


15 


152 


2,32 


16 


152 


4,64 1 



2. Schritt: Waschung und Trocknung 

Das abgekiihlte Reduktionsgut wurde mit einer SchwefelsaureAVasserstoflEperoxid- 
15 losung gewaschen, urn das Magnesiumchlorid zu entfernen. Das Material wurde ein- 
bis zweimaliges Dekantieren vom groBten Teil der Saure befreit und auf einer Nutsche 
mit Wasser saurefrei gewaschen, bei 45°C getrocknet und kleiner 400 pm gesiebt. 
Der Zusammenhang zwischen dem Dotierungsgehalt und der Oberflache kann der 
nachfolgenden Tabelle 3 entnommen werden. 



20 
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Tabelle 3 



1 

Beispiel 


P 

x ppm 

r r 


N 
y ppm 

j rr 


Spez. 
Oberflacne 
nachBET 
(Quantasorb) 
(m 2 /g) 


Na/Js.-OeaaJt 
(ppm) 


r-vjenait 
(ppm) 


9 


0 


0 


2,30 


<2 


<5 I 


10 


1000 


0 


4,02 


<2 


<5 1 


11 


2000 


0 


4,82 


<2 


<5 I 


12 


0 


4000 


3,24 


<2 


<5 


13 


0 


8000 


4,05 


<2 


<5 


14 


1000 


2000 


3,94 


<2 


<5 


8 15 


1000 


4000 


4,15 


<2 


<5 


16 


1000 


8000 


5,29 


<2 


<5 



3. Schritt: Niedrigtemperatur-Desoxidation sowie SSurelaugung 

5 

Das Tantal-Pulver wurde mit einer 2-fach stochiometrischen Menge an Magnesium- 
spanen (berechnet auf den Sauerstoffgehalt) vermischt und in einem abgedeckten Tan- 
taltiegel in einer Retorte unter SchuUgas (Argon) 4 Stunden auf 750°C gehaltea 
Nach dem Abkuhlen wurde das Material durch allmahlichen Luftzutritt uber ca. 18 
10 Stunden passiviert, so dafl es gefahrlos an Luft gehandhabt werden kann. Die Magne- 
siumruckstande wurden mit einer Losung, enthaltend 8 % Schwefelsaure und 1,8 % 
Wasserstoffperoxid, herausgelost. AnscMeBend wurde das Tantalpulver mit Wasser 
saurefrei gewaschen, bei 45°C getrocknet und kleiner 400 nm abgesiebt. 

15 Das resultierende Pulver wurde zu Anoden verpreBt, gesintert und formiert, urn an- 
schlieBend die spezifische Ladung und die Reststrome zu bestimmen (siehe Tabelle 4). 

Anodengewicht: 0,0466 g 

PreBdichte: 5,0 g/cm 3 

20 Formierspannung: 16 V 
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Tabelle 4 



[Bsd. 


Anodenbruch- 


Sinter- 


Sinter- 
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tamnprohir 
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U1CO.L6 


EfanaTitsit 
rsJayar,Al ni. 
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Chatillon (kg) 


(°C) 


(g/cm 3 ) 


(CV/g) 


(nA/uFV) 




DPI — ^ f) fr//~m3 










Q 


6 64 


1200 


5 1 


103 027 


3 0 






1250 


5,3 


OA C O 1 

80 681 


1,8 


10 


6 SO 


1200 


4 6 


1 47 489 








1250 


5,2 


143 895 


1,7 


11 


6,50 


1200 


4,4 


155 621 


0,6 






1250 


5,5 


133 532 


1,9 | 


12 


4,96 


1200 


5 


107 201 


2,0 






1250 


5,5 


84 343 


1,9 


13 


5,14 


1200 


5,3 


109 480 


2,9 






1250 


5,7 


86 875 


1,3 


14 


5,48 


1200 


5 


148 921 


1,8 






1250 


5,3 


127 065 


4,0 


15 


7,37 


1150 


5 


173 696 


0,8 






1200 
1200 


5,1 
5,1 


160 922 
108 526 


1,7 




7,52 


1200 


5,2 


175 300 


1,4 1 
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Patentanspriiche 

1. Alkali- und Fluorfreies Tantalpulver mit einer PrimarkorngroBe von 50 bis 
300 nm und einem D-50-Wert der SekundarkorngroBe (ASTM-B-288) von 

5 oberhalb 10 \iixl 

2. Tantalpulver nach Anspruch 1 mit einem Phosphorgehalt von 30 bis 
3000 ppm. 

10 3. Tantalpulver nach Anspruch 1 oder 2 mit einem Sauerstoffgehalt von 4000 bis 
20000 ppm und einem Stickstoffgehalt von 100 bis 15000 ppm. 

4. Tantalpulver nach einem der Anspriiche 1 bis 3 mit einer spezifischen Oberfla- 
che nach BET von 2 bis 6 m 2 /g. 

15 

5. Tantalpulver nach einem der Anspriiche 1 bis 4 mit einem Alkaligehalt von 
weniger als 2 ppm 

6. Tantalpulver nach einem der Anspriiche 1 bis 5 mit einem Fluorgehalt von 
20 weniger als 20 ppm, vorzugsweise weniger als 5 ppm. 

7. Tantalpulver, das nach Versinterung bei einer Temperatur zwischen 1 100 und 
1300°C wahrend 10 Minuten und Formierung bei 16 V eine spezifische 
Ladung von 120000 bis 180000 nFV/g bei einer Reststromdichte von weniger 

25 als 2 nA/^FV aufweist 

8. GepreBte Anoden, erhaltlich aus Tantalpulvern gemaB einem oder mehreren 
der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafl die Anodenbruchfestig- 
keit, gemessen nach Chatillon bei einer PreBdichte von 5,0 g/cm 3 und 0,521 g 

30 Anodenmasse zwischen 3 und 8 kg, vorzugsweise zwischen 4 und 7 kg, liegt. 
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9. Sinteranoden, erhalten durch 10-minfltiges Sintem von gepreBten Tantal-Pul- 
vem gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5 bei Temperaturen von 
1150 bis 1300°C und Fonnieren bei 16 bis 30 Volt, dadurch gekennzeichnet, 
dafi sie spezifische Ladungen von 80.000 bis 170.000 fiFV/g aufweisen. 

5 

10. Verfahren zur Herstellung von Tantal-Pulvern gemaB einem der Ansriiche 1 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB ein Gemisch aus Tantalchlorid und Erdal- 
kalihydriden liber eine ZQndung unter Inertgasatmosphare umgesetzt und das 
dabei gebildete Tantal-Pulver durch Waschung mit Mineralsauren isoliert und 

10 getrocknet wird. 

1 1. Verfahren gemaB Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB das Gemisch als 
Dotiermittel Phosphor- und/oder StickstofiF-haltige Substanzen enthalt. 



15 12. 



Verfahren gemaB einem der Anspruche 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, 
daB das isolierte und getrocknete Tantal-Pulver einer Desoxidation unterzogen 
wird. 
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Fig 1 
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